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摘要 :目的 :应用 HPLC指纹图谱规范炙甘草的炮制。方法 :采用反相高效液相色谱法 , DENAL I C18色谱柱 (VYDAC
238DE5415, 120A, 5μm, 4. 6 mm ×150 mm) ,以 3% ( v/v) HAc溶液和甲醇为流动相 ,梯度洗脱 ,柱温 40 ℃,检测波长 252
nm。结果 :炙甘草的 HPLC指纹图谱有 20个共有峰。传统炒制法炮制的炙甘草样品有一部分峰的重现性 RSD值 > 3% ;
烘制法炮制的样品重现性有 2个共有峰相对峰面积比的 RSD > 3% ;微波法炮制的样品重现性符合指纹图谱的要求 , 20
个共有峰相对峰面积比的 RSD值均小于 3%。结论 :烘制和微波加热的炮制方法 ,可控性强 ,样品的指纹图谱重现性高 ,
可以作为替代传统炒制工艺的新工艺。








进行监控是指纹图谱研究的一个新方向 [ 4 ]。
甘草为豆科多年生草本植物 ,别名美草、蜜甘
(《本经 》)、蜜草、 草 (《别录 》)、国老 (陶弘景 )、灵
通 (《记事珠 》)等。处方名众多 ,其中甘草、生草指











高效液相色谱仪 : Agilent1100 (四元梯度泵 ,在
线真空脱气机 , DAD检测器 , HP2A. 09. 01化学工作
站 )。
电子天平 :METTCER AE100S。Grant X14超声
清洗机 ( Grant instruments ( Cambrdge) L td. )。低速
大容量多管离心机 ,购自上海安亭科学仪器厂。奥
立龙 pH 计 ( O rion Research. Inc. )。超纯水机
(Labconce corporation )。 PALL NO. DOA2P1812BN
超滤机。101122型电热鼓风干燥箱 (上海实验仪器




膜 (美国 M illipor Corporation,孔径 0. 45μm )。
对照品甘草酸单铵盐由中国亿利资源集团公司







炒制法制备炙甘草 :称取生甘草片 10份各 20
g,加炼蜜 5 g(炼蜜加水 1. 5 mL ) ,拌匀 ,闷透 ,置锅
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烘制法制备炙甘草 :称取生甘草片 9份各 20 g,
加炼蜜 5 g (炼蜜加水 1. 5 mL ) ,拌匀 ,闷润 30 h, 90
℃烘制 4 h,取出 ,放凉。粉碎过 60目筛。
微波法制备炙甘草 :称取生甘草片 9份各 20 g,
加炼蜜 5 g(炼蜜加水 1. 5 mL) ,拌匀 ,闷润 30 h、320
W微波加热 6 m in,取出 ,放凉。粉碎过 60目筛。
精密称取已过 60目筛烘干至恒重的蜜炙甘草
或甘草药材粉末 0. 1 g,置具塞三角瓶中 ,用 50%甲
醇 10 mL冷浸 10 h,置超声仪中提取 30 m in。提取
液离心 5 m in (离心机转速 3 500 r/m in) ,取上清液




液 : 2. 0 mg/mL甘草酸 , 2. 0 mg/mL甘草苷。
2. 3　HPLC色谱条件
二极管阵列检测器 (DAD ) , DENAL I C18反相色
谱柱 (VYDAC 238DE5415, 120A , 5 μm, 4. 6 mm ×
150 mm) ,柱温 40 ℃,进样量 20μL,检测波长 252
nm。梯度洗脱 ,流动相 A: 3% ( v/v) HAC溶液 B:
MeOH。甘草药材梯度洗脱程序见表 1。炙甘草的
梯度洗脱程序基本同甘草药材 ,只是最后的梯度延
长 5 m in,分析时间为 90 m in。
表 1　 甘草药材 HPLC指纹图谱洗脱程序
时间 /m in A /% B /% 流速 /mL /m in
0 90 10 0. 5
15 75 25 0. 5
35 49 51 0. 5
85 10 90 0. 5
2. 4　甘草药材和炙甘草的典型指纹图谱
从 HPLC结果来看 ,甘草经过蜜炙后 ,炙甘草中
甘草酸和甘草苷的峰面积大小和蜜炙前的差别并不
大 ,但是其它成分的相对峰面积比与生甘草相比有
一定差距 ,炙甘草中很多原有的共有峰消失了 , 10
批生甘草的 HPLC共有峰有 32个 (见图 1) ,而蜜炙










　　对 10批炙甘草 (炒制法 )进行了非共有峰面积
的分析 ,各批样品中非共有峰面积占总峰面积的百
分比为 3. 67% ～9. 32% ,符合指纹图谱的要求。
2. 5　稳定性试验
取同一份供试液 ,间隔 2 h进样 ,记录各共有峰









重现性分析 ,所得结果见表 4。从结果来看 ,炒制法
炮制的炙甘草有一部分峰的重现性没有达到指纹图
谱的要求 , RSD值 > 3%。烘制法炮制的样品重现性
除 2个共有峰相对面积比 > 3%外 ,其余 18个共有
峰的重现性良好 ,其整体重现性明显好于炒制法。
微波法炮制中药是新兴的一种便捷、快速的加热方
法 。微波加热速度快 ,节约能源 ,而且干净无污染 ,
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共有峰峰号 相对峰面积比 RSD /% 保留时间 RSD /%
1 0. 19 0. 45
2 0. 84 0. 40
3 0. 40 0. 43
4 1. 94 0. 43
5 3. 05 0. 42
6 2. 36 0. 12
7 2. 50 0. 53
8 1. 57 0. 39
9 3. 51 0. 42
10 3. 28 0. 40
11 0. 81 0. 68
12 1. 47 0. 68
13 1. 47 0. 68
14 0. 71 0. 40
15 1. 20 0. 42
16 ( S) 0. 00 0. 43
17 1. 70 0. 40
18 1. 62 0. 39
19 1. 34 0. 50
20 1. 53 0. 43
表 3　 炙甘草指纹图谱精密度分析结果
共有峰峰号 相对峰面积比 RSD /% 保留时间 RSD /%
1 0. 19 0. 44
2 0. 72 0. 41
3 0. 40 0. 41
4 1. 84 0. 45
5 2. 65 0. 38
6 2. 00 0. 12
7 2. 45 0. 23
8 1. 52 0. 33
9 3. 06 0. 40
10 3. 21 0. 37
11 0. 91 0. 69
12 1. 43 0. 61
13 1. 38 0. 78
14 0. 67 0. 38
15 1. 21 0. 45
16 ( S) 0. 00 0. 41
17 1. 58 0. 37
18 1. 56 0. 38
19 1. 32 0. 49














































( n = 5)
1 0. 45 0. 53 0. 08 0. 42 0. 08 0. 42
2 1. 95 0. 39 0. 43 0. 43 0. 36 0. 40
3 0. 93 0. 42 0. 23 0. 45 0. 19 0. 40
4 4. 33 0. 40 2. 07 0. 40 1. 58 0. 40
5 8. 27 0. 40 1. 91 0. 53 1. 63 0. 40
6 6. 48 0. 42 2. 91 0. 39 2. 34 0. 43
7 5. 75 0. 43 1. 34 0. 42 0. 91 0. 39
8 4. 23 0. 45 3. 35 0. 40 2. 86 0. 50
9 6. 23 0. 4 1. 54 0. 40 1. 47 0. 39
10 7. 53 0. 43 3. 02 0. 40 2. 26 0. 42
11 1. 88 0. 43 0. 44 0. 39 0. 31 0. 40
12 3. 40 0. 40 0. 71 0. 50 0. 55 0. 40
13 3. 40 0. 39 0. 91 0. 43 1. 06 0. 40
14 1. 66 0. 50 0. 51 0. 68 0. 42 0. 39
15 2. 79 0. 43 0. 73 0. 45 1. 06 0. 50
16 ( S) 0. 00 0. 68 0. 00 0. 40 0. 00 0. 43
17 3. 93 0. 68 0. 96 0. 43 0. 86 0. 68
18 4. 49 0. 68 2. 18 0. 39 1. 89 0. 53
19 2. 85 0. 42 0. 88 0. 50 1. 58 0. 39
20 3. 34 0. 12 1. 15 0. 43 1. 72 0. 42
考察因数 ,采用均匀设计法对甘草有效成分提取工
艺进行了研究 [ 5 ] ,制定了本实验的提取工艺。
甘草中有效成分很多 ,为尽可能的使甘草成分
达到较好的分离效果 ,对实验条件进行了一系列优
化。流动相方面 ,试验了乙腈 2水、乙腈 2醋酸水、乙
腈 2甲醇 2水等 ,发现当流动相中有乙腈时黄酮类化
合物甘草苷等保留时间短的成分分离较好 ,但是对
甘草酸等出峰较晚的成分分离效果不佳。综合考
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摘要 :目的 :采用气相色谱 2质谱联用方法对不同产地枳壳饮片炮制前后挥发油进行化学成分的定性定量分析。方法 :采
用水蒸气蒸馏法从枳壳中提取挥发油。用峰面积归一化法测定各组分的相对百分含量 ,并用气相色谱 2质谱法对其化学
成分进行鉴定。结果 :从 4个主产地的枳壳生品及炮制品中共鉴定出 192个化合物 , 4个品种枳壳炮制后均有新化合物
产生 ,除四川枳壳外 ,其余产地枳壳总化合物成分减少 ,同时有部分化合物经炮制后含量发生变化。结论 : GC2MS联用适
用于枳壳挥发油的化学成分分析 ,为枳壳饮片质量评价提供了一定的科学依据。
中图分类号 : R283　　　　　文献标识码 : A　　　　　文章编号 : 100121528 (2007) 1121639206
　　枳壳来源于芸香科植物酸橙 C itrus anran tium
L. 及其栽培变种的干燥未成熟果实。具有理气宽
中 ,行气消胀之功效 ,临床上常用于胸胁气滞 ,胀满
疼痛 ,食积不化 ,痰饮内停 ;胃下垂 ,脱肛 ,子宫脱垂
等症 [ 1 ]。枳壳的来源广泛 ,市场上主流商品有“江
枳壳 ”、“湘枳壳 ”、“川枳壳 ”[ 2 ]。其主要成分除了橙
皮苷、新橙皮苷、柚苷、几种甲氧基黄酮及生物碱外 ,
还含有挥发油类等成分 [ 3 ] ,虽然目前有部分关于枳








1. 1　仪器 　Agilent 6890N GC25973N MS气相色谱 2
质谱联用仪。
1. 2　药材 　枳壳药材分别采自江西新干 ,湖南沅
江 ,四川江津及江西樟树 ,经江西中医学院植物学科
组中药鉴定教研室诸小兰教授鉴定为芸香科植物酸
橙 C itrus au ran tium L. 及其栽培变种的干燥未成熟
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